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Verfahren ztir Herstellung von hochtemperaturbestan4igen 
Preflmassen aus Phenylmethylpolysiloxanen mit besonderen 
mechanischen Eigenschaften, 

Seit einer Reihe von Jahren sind PreBmassen, bestehend aus 
Systeraen auf der Basis von Phenylmthylsiloxanen, Vernetzern 
xmd Fiillstof f en, wie Kieselsaure und/oder Qasfasern, bekannt , 
die unter dem Einflufi von V/arme xmd Druck zu Formteilen mit 
wertvollen mechanischen und elektrischen Eigenschaf ten iim- 
setzbar sind. Be senders wegen der hohen Dauerwarmef ormbe- 
standigkeit solcher aus diesen Massen hergestellter Porm- 
teile und den damlt gleichzeitig verbundenen hervorragenden 
elektrischen Eigenschaf ten wurden diese bevorzugt zum Ein- 
betten von Widerstanden, Kondensatoren , Halbleiterelementen 
und anderen elektronischen Bauteilen eingesetzt. Ein Nach- 
teil der bisher bekannten PreBmassen auf Ph enyl methyls i- 
loxanbasis liegt einmal in der geringen Schlagzahigkeit 
und Biegef estigkeit und zum anderen in dem verhaltnlsmaSig 
hohen PreBdruck, der zur Herstellung von Formteilen erfor- 
derlich iat, wenn nicht im Transf ermolding-Verf ahren gear- 
beitet werden kann. 

Erf ingungsgegenstand ist ein Verfahren zur Herstellung von 
PreBmassen aus Phenylmethylsiloxanen, Vernetzern, wie Titan- 
saureester, Alkylberaten Oder Metallsalzen substituierter 
PhosphorsSureester sowie Piillstoffen und Trennmitteln , da- 
durch gekannzeichnet , daB als Komplementarharz ein Phenol- 
novolak/Hexamethylentetramin-Gemisch in einer Alkohol/Keton- 
tmd/oder Toluo!l-Losung verwendet wirdi Aus dieser Mischung 
resultlert bei erf indungsgemaB angewendetem Mischungsver- 
hSltnis uberraschenderweise ein Mischpolymerisat , das als 
Bindemlttel den daraus hergestellten PreBmassen ohne nach- 
teilige Beeinflussung der sonstigen physiksliso.hen , mecba- 
nischen und elektrischen Daten eine stark verbesserte Schlag- 
zahigkeit, Biegef estif^keit und erhohte V/b'rmeformbestandlg- 
kelt verleiht, 
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Veiterhin laBt sich durch Auswahl des geeigneten Novolaks 
die PlieBf ahigkeit der PreBmasse so einstellen, daB bei 
der Formgebung mit so geringeii PreBdriicken gearbeitet wer- 
den kann, wie es bei dem Einbetten empf indlicher elektro- 
nischer Bauteile wiinschenswert ist. Veiterhin ergibt sich 
bei PreSmassen, hergestellt nach dem erf indungsgemafi be- 
anspruchten Verfahren, ein erheblicher wirtschaftlicher 
Vorteil durch. verminderte Kosten bei der Her st el lung der 
Prefimasse. 

Die Herstellung des als Bindemittel verwendeten Mischpoly- 
merisats geschieht erf indungsgemaB derart, daB die Los-ung 
des Phenylmethylsiloxans in Xylol/Butanol mit der Losting 
des Phenolnovolak/Hexa-Gemisches in Alkohol/Keton-und/oder 
Tnluol-Losungsmittelgemisch, vorzugsweise Aethanol/Aceton , 
vermischt wird, die klare Iiosoing beider Harze mit Vernetzungs 
katalysator, Piillstoffen, Pigmenten und Gleitmitteln in ge- 
eigeneten RuhrgefaBen versetzt und zu einem horaogenen Teig 
verarbeitet wird. Der Teig wird auf Horden ausgebreitet , 
ein bis zwai St und en bei Temperaturen von 60 - 80*^0 einem 
Trockenprozefi unterworfen, bei dem in dem MaBe der Austrei- 
bund der Losungsmittel eine Vorkondensation des Bindemittels 
eintritt, die nach Trocknung durch Abkuhlung unterbrochen 
wird und nach Mahlxmg des erhaltenen Produktes eine lager- 
stabile PreBmasse ergibt. Der Bindemittelanteil soil dabei 
20 - ^0 Gewichtsprozent der PreBmasse, vorzugsweise 30 - 35 

betragen, dabei soli der Anteil des Phenolnovolak/Hexa- 
Gemisches 5 - 25 % des Gesamtharzanteiles, vorzugsweise 15 
" 20 ?^ betragen, Als Fiillstoffe kommen temperaturbestandi- 
ge anorganische Substanzen wie Glasfaser, Kieselsaure, As- 
best, Glimmer, Graphit, Aluminiumoxid oder Metallpulver in 
Betracht. Das fiir die Kombination geeignete Phenolharz laBt 
sich leicht nach dem thermoanalytischen Verfahren nach der 
Hartungscharakteristik des vorgelegten Phenvlmethylsiloxan- 
Vernetzerkatalysator-Gemisches ermittfi'ln, Biese Abstimmung' 
1st jedoch fur die Herstellung des Mischpolymerisates nach 
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nach dem angemeldeten Verfahren zur Herstellung einer 81- 
likonprBmasse mit verbeaserten mechanischen und thermischen 
Eigenschaften wesentllche Vorausaetzimg, 



Beispiel : 



85 Gramm eines Phenylnethylsiloxans in Xylol/Butonol (2:1) 
werden mit 15 g Phenolnovolak/Hexa-Gemisch in Aethanol/Ace- 
ton gemischt, nach kurzem Ruhren wird eine klare Loaung er- 
halten, in die 5 g Vernetzer, 160 g Asbestfaser 7 M, 60 g 
Talkum imd 5 g Zinkstearat eingeriihrt werden. 2 Stunden 
Trocknung der erhaltenen Masse bei 70°C im Umluf Itrocken- 
schrank ergibt harte mahlbare Brocken, die nach Voniahlen 
eine gut rieselfahige ataubfreie PreBmasae ergeben, die 
schon bei niedrigen PreBdriicken verarbeitet werden kann und 
eine Hartezeit von 60 - 80 Sekunden pro mm Wandatarke des 
PreBlings bei einer Preflf ormteaperatur von 175°0 hat, Eine 
Nachtemperung des PreBlinga bei 500°C uber 4 Stunden ergibt 
folgende mechanische .Verte : 

Schlagzahigkeit 2,75 cm kp/cm^ 



KuTzzeitig werden von einer Masee dar beschrlebenan Zusam- 
mensetzung Temperaturan von 500°C ohne Andorung der Eigen- 
schaften vertragen. 



Spez.Gewicht 

Brinell Harte 

Martenstemperatur 

Lin. Varmeausdehnung; 
koeffizient 20 - 540' 

Schwund beim Preasen 




1350 - 1450 kp/cm^ 
340°C 



36 X 10"^ m/w?C 
ca. 1 % 
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V 

P^tentanspruch 

Vprf=ihren zu^ Rerstellung von lafrerf ahl^en, hochtemperatur- 
hestandiRien PreBmassen aus Phenyl.methyl siloxanen mit beson- 
fieren mechanischen Ei frenschaften dadurch erekennzeichnet , 
d^ii? flip KompT empntarhaT>z ein PhenoT novoTak/He-Jcamethylente- 
t-^pm'' r-Oemlach 1n rrel.oster Form verwendet wird, 
d^f? .tIs L(5suncrsmittel fur .die Phenol haT-zkomPonente ein A"!- 
koh^l/Keton-und/oder Toluol -Gemisch verwendet wird, 
daB der Antoil der PhenolharzkomDonente S - 2^% des tesam- 
ten Blnde^ittelanteiles , vorzuecswelse IS - ?.0 % betra^t, 
daB eine Abstlmmunp des Hartungsverl anf es der beiden Harz- 
koTTiponenten zur Erzielung eines Mischpolymerisates rait op- 
timal en Eir;enschaften wesentllch :pt, 

daB die Vorkondensation der beiden Harzkomponenten bei Tejn- 
reraturen von 60 - 80°C durch das Verdainpfen der Losungs- 
mittel. erestenert wird. 
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